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Pigmante auf der Basis von SlOy bzyv. SI0 2 -Plattchen 



Die vorllegende Erfinduhg betrifft Pigments auf der Basis von SiCy bzw. SlOrPlattchen, die 
eine Schicht enthalten, die durch Kalzinlersn von TICVSIO, (0,95 5 y < 1 ,8) erhalten wird, 
sowie dsren Verwendung in Farben, Textiiien, Tmtenstrahldruek, Kosrnetika, Lacken. Kunst* 
stoffen, Druckfarben, In blasuren fQr Keramiken und GJaser und Im Sicherheltsdruck- 



Die bekannten Titandioxidredulctlonspigmente basleren auf der Verwendung von Glimmer 
oderTftandioxid-Platfchen als Basissubstrat. DasTitandioxid wlrd auf den beschichtetan 

10 oder unbeschichteten Basissubstraten aufgefallt und nachfolgend zu Titansuboxiden radu- 
ziert Als Reduktlonsmitfel warden In der Regel gasformige Reduktfonsmlttel wie Wasserstoff 
oder Ammoniak oder Metalle, wie z. B. Sllizium oder Titan, verwendet 
Aus der US-A-4,948,63'j 1st ein Verfahren zur Herstellung besonders blaustichiger Peri- 
glanzplgmente durch Rejduktlon von mltTitandioxid besehlchteten Glimmerplgmenten mit 

15 Ammoniak bei Temperaturen von 750 bis 850°C bekannt. 

In der JP H4-20031 wird eln Verfahren zur Herstellung elnes farpigen Glimmerpigments . 
durch Mischen elnes miflTltendioxid beschichtetan Glimmerpigments mit Titan und Redukti- 
on der erhaltenen Mischung im Vakuum bei 500 bis 1000 P C beschrieben. 
Aus der DE-A-1 9618562 1st e|n Titand(ox|dreduktlonspigment bekannt. das aus Titandioxid, 

20 Titansuboxiden und gegbbenenfalls einem weiteren Metalldloxid oder Trtanoxidnitrit bestsht 
Dieses Pigment wlrd erhalten durch Verfestigung einerwassrigen Ldsung elner thermisch 
hydrolysjerbaren Titanvarbindung auf einem endlosen Band, Abldsung der entstandenen 
Schicht, Beschichtung dir erhaltenen Tttandioxidplattchen im Nassverfahren mit weiterem 
Titandioxid, Trooknung u nd gegebenenfalts Kalzinleren und Behandlung in elner nicht oxJdie- 

25 renden Gasatmosphare. 

Nachteil der bekannten Pigments 1st jedoch, dass sie ein zu geringes Deckvemtfgen 
und/oderKelnen Farbfiop aufweisen. 

Ein hochglanzendes plat cbsnfdrmiges Titanreduktionspigment auf Basis von SKVPIattehen 
Wlrd in DE-A-198 43 014 beschrieben. Das Titanreduktionspigment wlrd erhalten. indem man 
so mit TI0 2 und gegebenenlplls mindestens einem weiteren Metalloxjd beschichtete SICV 
Piattchen in einem Verhaltnls van 100 : 1 bis 5 : 1 mit mindestens einem festen Reduktlons- 
mittel mlscht, und die Mischungen in einer nlchtoxidierenden Gasatmosphare bei einer Tem- 
peratur von mehr als eock) kalziniert 

35 Es wurde nun Qberraschenderweise gefunden, dass man auch zu Pigmenten auf Basis von 
SiOy- bzw. SiOa-Plattchen mit hohem Glanz. und Farbfiop kommt, wenn man mit TiO g be-< 
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schichtete SiCVPIattch* n mft 0,95 £ y < 1 ,8, vorzugsweise mit 1 ,1 < y < 1,5, zunichst in el- 
ner nlchtoxidierenden G asatmosphare bei elner Temperatur von mehr ajs 600 °C kalziniert 
und gegebenenfalls ans shliessend bei elner Temperatur von mehr ate 200*C, vorzugsweise 
von mehr a]s 400*C undjinsbesondere 500*1 ooo'C, mit Luft Oder einem anderen sauerstoff- 
5 haltigen Gas behandeltj 

Die voriiegende Erflndurjig betrifft folglich Pigmente auf Basis von SiOy- bzw. SiOa-Plattchen, 
umfassend ! 

(a) eine Substratschicht aus SiOy bzw. S|0 2 , 

(b) eine Zwisohenschictjt, die durch. Kateinieren von TiOj/SiOy mit 0,95 js y < 1,8 erhalten 
io wird, und 

(o) eine Ti02-Schicht. . 

Die Erfindung betrifft Pigments, deren Teilchen im allgemeinen eine Lange von 2 jim bis 
5 mm, Breite von 2 nm bis 2 mm und Dicke von 20 nm bis 1.5 um sowie einem Verhaltnis 
Lange zu Dicke von mlnjtestens 2 : 1 aufwefsen, wobe) die Teilchen elnen Kem aus SiOy 

1 5 bzw. Si0 2 mit zwet (m wfcsentllchen parallelen Flachen, deren Abstand die kQrzeste Achse 
das Kernes 1st, und einejauf die parallelen Flachen. vorzugsweise die ganze Oberfjache des 
Kerns aufgebrachte Tio|-Schicht aufweisen, wobei zwfschen dem S|0 2 -substrat und der 
TiOa-Schlcht eine Zwiscjienschicht angeordnet 1st, die durch Kalzlnieren von TiOz/SiOy mit 
0,98 £ y < 1,8 erhalten vford, Die Pigmente konnen auf der TiOrSchicht gegebenenfalls wei- 

20 tere Schichten aufwelseji, 

Die Dicke der SiOjrSchjcht llegt im allgemeinen zwiscben 20 und 1000 nm, vorzugsweise 
zwlschsn 60 und 500 nnp, diejenige der TiOs-Schicht Im allgemeinen zwisohen 1 und 100 
nm, vorzugsweise zwlscjien 5 und 50 nm- 

Gegenstand der Erfjndujig ist ebenfails die Verwendung der erfindungsgemassen Pigments 
25 in Farben, Textiiien, Tintfcnstrahldruck, Kbsmetika, Druckfarben, Kunststoffen, Lacken, Ins- 
besondere Im Autolack, jn Glasuren for Keramiken und Glaser und im Sicherheftsdruck. 
Die Pigmente auf Basis tan SiOyPlattohen werden erhalten, Indem man mitTiO a 
beschfehtete SlOjrPlatfcfien mit 0.95 s y < 1,8, vorzugsweise mit 1,1 < y < 1,5, in elner 
nichtoxfdierendBn Gasatjnosphare bej elner Temperatur von mehr als 600 P C, vor2ugswe|se 
30 im Bere(ch von 700 bis 1|1 00 °C fQr mehr als 1 0 Mlnuten, bevorzugt fur 15 bis 120 Minuten, 
kalzjnisrt Die Pigmente ^uf Basis der SlOyPlattchen kdnnen anschllessend bei einer 
Temperatur von mehr aii 200°C, vorzugsweise von mehr als 400 6 C und Insbesondere 500- 
1 000*Q, mit Luft oder elrtem anderen sauerstoffhaltlgen Gas in die Pigmente auf Basis der 
SlOyPlattchen umgewaridelt werden. 
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Die mitTiOa beschlchteten siQyPiattchen kdnnen grundsatzlich mlttels einem Verfahren er- 
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halten warden, das die f rigenden Schritte umfasst (EP 0 240 57 49): 

a) Aufdampfen einer nOrSchicht auf einen Trager, 

b) Aufdampfen einer SiOy-Schicht auf die in Schritt a) erhaltenene TiOa-Schich und 

c) Aufdampfen einer nOz-Schicht auf die in Schritt b) erhaltenene SiOy-Schich . 
Vorzugsweise wird vor i chritt a) eln Trennmittel auf den Trager zur Erzeugung eiiJerTrenn- 
mittelschicht aufgedampjt, die das Abldsen der Flakes vom Trager erlelchtert 

i zunachst, wie nachstehend beaehrieben, SiOy-Flakas h^r 
lemisch mit TiO* beschiohtet warden. ; 



Bevorzugt warden je 
die anschliessend n 




Die plattchenfdrmigen S Oy-Substrate bzw. dia planparallelen Korper aus SiOy, mit 0,95 s y < 



1,8, vorzugsweise mit 1, 



]o,s 



< y < 1,5, kfinnen mittets einem Verfahren erhaltan wertjen, das 
die folganden Schritte utjifasst (siehe EP02405649); • 
a) Aufdampfen elnas Trennmitteis auf einen Trager zur Erzeugung einer |rennmltte|- 
6chlcht. i 



b) Aufdampfen einer SiCyScbicM auf die Trennmittetschicht, 

c) Lfisen der Trennmlttelschicht in einem Losungsmittel, 

d) Abtrennen des Sicjy vom Lasungsmittel. 



i 



chem eine Beschickung 
davon, vorliegL 



20 Pie SiOy-Schicht In Schr tt b) wird vorzugsweise aus einem Verdampf er aufgedan ipft. in wel 



umfassend ein Gemisch aus Sj und Si0 2 , SiOy. sowie Gemischen 



25 fQgbar, die Im Vergleich 



Durch das voistehend senannte Verfahren sind SiOy-Supstrats (bzw. S(O z -Sub rtrate) ver- 

zu naturlichen Glimmerplattchen, abar auoh im Nassver ahren her- 
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gestellten Pfittchen, hoi e PlanparallelttSt und definierte Dlcke im Bereloh von * 
zugt ± 5 % der durchschi littiiohen Dicke aufweisen. 

Bel dem SiOySubstrat iann as sich grundsatzjioh auch urn eln Substrat mit einer Schicht- 
struktur SlOy/metallisch Veflektlerendes Material, bevorzugt ein Metall mit einen Schmelz- 
punkt grosser ais 1000 4c, wie beispielswelsa Titan/SiOy handeln, das erhaKen vrird. tndem 
man auf das Trennmlttejl nacheinander SiOy, matallisch reflektierandes Materia) und SiO y 
gufdajnpft 



Die SiOySchlcht wird erihalten. indem ein vorzugsweise stfichiometrjsches Gemissh. 
nem Silizium- und Quarzpufver (SiOa) in einem Verdampfer, der beispielswelsa 
4342574 C1 und In US-^-6,202,591 besohriaben ist, auf mehr ais 1300'c im Hcjchvakuum 
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erhitzt wlrd. Das Reakti wisprodukt fet Siliziummonoxidgas, das unter Vakuum dtekt auf den 
vorbeilaufenden Trager gelenkt und dort als SiO kondenslert wlrd. Aueh nlcht- 
stochiometrlsche Qemische fcdnnen verwendet werden. Im Verdampfer (iegt efne Beschi- 
ckung. umfassend ein Gemisch aus SI und SiO* SiOy, sowfe Qemischen davon, vor, wobei 

5 die TeitohengreBe der rtfiteinapder reagierenden Substanzen (SI und SIQh) zweckmaQlg klei- 
ner als 0,3 mm fst. DaslQewichtsverhaltnis von Si zu SiOa liegt zweckmflflig fm Berefch von 
0,15:1 bis 0,75:1 (Gewichtsteile), vorzugsweise liegt eln stochlometrisches Qemjsch vor. Im 
verdampfer vorhanden^s SlOy verdampfl direkt Si und SiOa reagieren bei einer Temperatur 
von mehr als 1300*C zujSifizlummonoxktdampf. Das auf dem Trager kondensjerte Trennmit- 

10 tel fcann ein Lack, ein Inlorgantschan Losungsmitteln odor Wasser laslicher, Im Vakuum ver- 
dampfbarer, oiganlschejr Staff, wis Anthraeen, Anthrachinon, Acetamidophenpl, Acetylsall- 
cylsaure. Camphersaur^anhydrid, Benzlmidazol. Benzol-lA4-trioarbonsaure, Blphenvt-2.2- 
dicarbonsiure, Bis(4-hydroxyphenyl)'SUlfon, Dihydroxyanthrachlnon, Hydantoin. 3- 
Nydroxybenzoesaure, 8-HydroxychinoBn-5«sulfonsaure-monQhydrat 4-Hydroxycumarfn, 7- 

15 Hydroxycumarin, S-Hycjroxynaphthallrha-carbonsaure, Isophthalsaure, 4.4-Methylen-Ws-3- 
hydroxynaphthann-2-carponsaure. Naphtha|in-1,8.dtearbonsaureanhydrld. Phthallmld und 
dessan Kallumsalz, ph>nolphthaleln, Phenothiazln, Saccharin und seine Salzen, Tetra- 
phenyimelhan. Tr|phenj|len, Tripnenylmethanol oder sine Mischung aus mlndestens zwei 
dleser Staffs, sein. Be^orzugt 1st das Trennmfttel ein wasserldsliches, im Vakuum ver- 

?o dampfbares. anorganlscjies Salz (siehe beisplelsweise DE 198 44 357). wle Natriumchlorid, 
Kaliumohlorid, Lithlumcfelorid. Natriumfluorid. Kalfumfluortd, Lithlumfluorid, Calciumfluorid, 
Natnumaluminiumfluorld und Dinatriumtetraborat. 

QewShnlleh wird Schritt o) bei einem Druok dwchgefflhrt, der fiaher als der Druck fn den 
Schritten a) und b) und rfledriger als der AtmosphSrendruck ist. 

25 Der bewegliche Trager vfrelst vorzugsweise ein oder mehrere geachlossene Metallbander mit 
Oder ohne Polymer-Beschichtung oder ein oder mehrere Polylmid- oder Polyethylentereph- 
thalatbander auf. Der beWegllche Trager kann femer ein oder mehrere um sine Achse rotle- 
rende Scheiben, Zylindeij oder andere rotationssymmetrische Korper aufwelsen. 
Es kennen mehrere Trerinmlttel- und Silizium-SuboxJdschJchten auf den bewegllchen Trager 

ao im Vakuum abwecrwselnd, naeheinander aufgedampft werden, bevor deren Entfemung durch 
Auf|6sen der kondensfer^en Trennmlttelschiohten stattflndet Die planparallelen K6rper aus 
SlOy, werden vom Lfiserjiittel des Trennmittels vorzugsweise durch Auswasohen und nac|r- 
folgendes Flltrieren, Sedimentieren, Zentrffugleren,. Dekantieren oder Eindampfen getrennt.. 
Die planparallelen Kfirper aus SUteiumsuboxid k6nnen femer naoh dem Auswaschen des im 

35 Losemittel enthaltenen, geldsten Trennmlttels zusammen mit dem Losemittel elngefroren 
werden und naorifolgend (einem Prozess der Gefriertrocknung unterzogen werden, wobei das 
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USsemittel durch Sublimation unterhajb des Tripalpunktes abgetrennt wird und das trockena 
Siteiumsuboxjd tn Formjvon elnzelnen planparallelen Kdrpem zurQckbleibt 
Das auf dem beweglfchpn Trager kondenslerte Silizium-Suboxfd entspricht der Formal SiOy 
mit 0.95 s y < 1,8, vorzjjgswelse mit 1,1 < y < 1,5, wobei y-Warte von wenfgar als 1 durch 
elnen Slliziumuberschuss Im Verdampfermaterial erzlelt warden. Verdampftes 8!0 konden- 
siert. auBer tm Ultrahodjivakuum, bel technlschen Vakua von einigen 10" 8 Pa immer als SiOy 
mit 1 £ y < 1,8, insbesondere mlt 1,1 < y < 1,5, da durch Ausgasung von Oberflachen in 
Hochvakuumapparaturefi immer noch Spuren von Wasserdampf vorhanden sind, welche mit 
dem reaktfonafreudlgen |siO bei Verdampfungstemparatur reagieren. 
Im einzelnan warden auj einen an den Verdampfern unter einem Vakuum von <0,5 Pa vor- 
beilaufenden Trager, ddr eln geschioasanes Metallband sain kann, naoheinander ain Sa|z, 
zum Beispiel NaCI, gef<?lgt von einer Schicht aua Siliziumsuboxid (SiO,) aufgedampft. Die 
aufgedampften Dlckcn von Salz liegen bei etwa 20 bis 100 nm. bevorzugt bei 30 bis 60 
nm, die von SiO, Je nach Einsatzzweck des Produktea bei 20 bis 1000 nm, bevorzugt 50 
bis 500 nm. Auf seinem (weiteren Wag lauft der bandformige, zu einer Schleife geschlossene 
Trager durch dynamlscrte Vakuumschleusen bekannter Bauart (vgl. US 6,270,840) in einen 
Bereich mit 1 bis 5 x 10* Pa, vorzugswelse 600 bjs 10 s Pa und insbesondere 10 3 bis 5 x 10 a 
Pa Druck und taucht doirt in ain Ablosebad ain. Dabel sonta die Temperatur des Losungs- 
mjttels so gewahlt warden, dass sein Dampfdruck im genannten Druckbereich liegt. Durch 
meohaniache UnterstQbiung I5st sich die Trennmittelschicht schneil auf und die Produkt- 
schtoht zerfallt zu Flock^n, die nun als Suspension im Losungsmittel vorllegen. Auf seinem 
weiteren Wag wlrd das band getrocknet und von noch arihaftenden Verunreinigungen be- 
freit, Ea lauft durch elne zwerte Gruppe von dynamischen Vakuumschleusen zuruck in den 
Bedampfungsraum, wo ^Ich der Beschichtungsprozess mit Trennmlttel und Produktschicht 
aus SiOy wiaderholt, j 

Die in beiden Fallen nun vorltegende Suspension aus Produktkflrpem, L6eemitte| und darin 
gelostem Trennmjttel wird nun nach bekannter Technlk in einem weiteren Arbeitsgang ge- 
trennt. Hlenzu wird der Ppduktkflrper zuerst in der PiOsslgkeitkonzentrfert und mehrmaja mit 
frischem Ldaemittel gespjuit, urn das geloste Trennmlttel auszuwaschen. Panach wird duroh 
FiRrieren, Sedimentierenj Zentrifugieren, Dekantteren Oder Eindampfen das Produkt, das als 
noch nasaer Feststoff vof liegt abgetrennt und getrocknet 

Es 1st mogllch, In der Ve$dampfungszone die Verdampfer von Trennmlttel und Produkt mehr- 
fach hintereinander in B4ndlaufr1chtung anzuordnen. Dadurch entsteht bei gerlngem appara- 
tiven Mehraufwand einelSchichtenfolge von T + P + T + P, wobei T die Trennmittelschicht 
und P die Produktschicht! badeuten. 

Die Abtrennung der planparallelen Korpar nach dem Auswaschen an Atmosphire ISsst eich 
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schonend durchfupren. 
eingefroren wird und in 
Druck unterzogen wird. 
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ndem die auf ca. 50% Festkdrpergehalt aufkonzentrferte Suspension 
bekannter Wafse elner Gefriertrocknung bel etwa -10*C und 50 Pa 
ZurOck bieibt die trackene Substapz a|$ Produkt, welches den Stufen 
der Weiterverarbeitung i lurch Beschlchten Oder ohemische Umwandlung unterzogen werden 
5 kann, 

Statt eines geschlossen in Bandes ist es mfigllch, das Produkt herzustellen, (ndem in einer 
. Apparatur ein flotations! idrper die Schrftte der Bedampfung mil Trennmittel und SiO, dem 
Ablosen und Trocknen dee Tragers nach DE-A-1 9952032 durehgefflhrt werden. Der Rotati- 
onskorper kann hierbel jine oder mehrere Scheiben, ein Zyllnder Oder ein sonstiger rotati- 
10 onssymmetrischer Korper seln. 

Die Beschlchtung der SijYPlattehen kann nasschemisch. wis beispielsweise in 
WO93/08237 beschrieb^n, oder mittels CVD-Verfahren, wie beispielsweise in DE-A-196 14 
637 beschrieben, erfolge|n. Vorzugsweise ertolgt die Beschlchtung der SiO/piattchen nass- 
chemisch. 

15 Zur Beschichtung werde n die SlOy-Partikel in Wasser suspendiert und mit elnem oder men* 
reren hydroiysierbaren 1 itansalzen bei einem fQr die Hydrolyse geeigneten pH-Wert versatzt, 
der so gewahlt wird, das s die Titanoxide bzw. Tftanoxldhydrate direkt auf den Partikeln nfe- 
dergeschiagen werden. ohne dass es zu Nebenfallungen kommt per pH-Wert wird Qbli- 
cherweise durch gleichzeKlges Zudosieren einer Base konstant gehalten. Anechliessend 

20 werden die Pigments aigetrennt, gewaschen und getrocknet und gegebenenfalls geglQht. 
Falls erwQnscht. konnen die Pigments nach Aufbringen einzelner Beschrchtungen apge- 
trennt, getrocknet und gegebenenfalls geglQht werden, urn dann zur Ausfallung weiterer 
Schichten wieder resusp sndiert zu werden. 

Die Titanoxidschichten s nd beispielsweise In Analogle zu eipem in DE-A-1 95 01 307 be- 
25 schrlebenen Verfahren e -haltlich, indem map die Titanoxidschioht dutch kontroliierte Hydro- 
lyse von efnen oder meh eren Metsllsaureestern gegebenenfalls in Gegenwart eines organi- 
sation L6sungsmltte|s unl eines basischen Katafyaatore mlttels eines Sol-Gsi-Prozesses er- 
zeugt. Geelgnete basfsoi e Katalysatpren slnd beispielsweise Amine, wie Trlethylamln, Ethy- 
lendjamln, Tributylamln, Dimethylethano|amln oder Methoxypropylamln. 
30 Das organische Ldsungs riittel ist ein mit Wasser mlschbares organisches Uaungsmlttei, wie 
ein C H -Alkohol, fnsbesondere Isopropanol, 

Geelgnete TTtansaureestsr werden aus der AlkyJ- und Arylalkoholate, Carboxylate, mit Car- 
boxylresten oder Alkylresten oder Arylresten substitulerte Alkylalkoholate oder Carboxylate 
von Titan ausgewahlt BsVorzugt 1st Tetratsoprapyltitanat. Des welteren konnen Acetylaceto. 
35 nate und Acetoacetylacetonete von Titan eingesetzt werden. Bevorzugtes Bejspiel dieses 
Metallsaureestertyps ist Tptanacetylacetonat. 



3P§T AVAILABLE COPY 



Gemiss einer bevorzugten Ausfahningsform der vorliegenden Erfindung wird for das Auf- 
bringen der Titandioxlds ehlehten das In US-A-3,553,001 beschfiebene Verfahren verwendet 
Zu einer auf etwa 50-1DO°C, insbesondere 70-80°C erhltzten Suspension des zu beschlch- 
tenden Materials wird lahgsam eine wassrlge TitansalzlBsung zugegeben. und es wird durch 
s gleichzeftiges Zudosleren einer Base, wie z,B. wassrlge Ammoniaklosung Oder wassrlge Al- 
kaliiauge, ein weitgeherjd konstanter pH-Wert von etwa 0,5 bis 5. insbesondere etwa 1 ,2 bis 
2,5 etngehatten. Sobalcf die gewQnschte Schichtdicke der TTOpFfiiiung erreicht 1st, wird die 
Zugabe derntansalziosung und der Base gestoppt. 

Dieses, auoh als Titratfqnsverfahren bezeichnete Verfahren zeiohnet sioh dadurch aus, dass 
10 ein Qberschuss an Titarpsalz vermieden wird, Das wird dadurch erreicht, dass man pro Zeit- 
einheit nur eine solche ijlenge der Hydrolyse zufuhrt, die fQr die glelohmassige Beschlchtung 
mit dem hydratisierten TpOa erfdrderlich ist und wie pro Zeitelnheit von der verfQgbaren Ober- 
flache der zu beschichtenden Teltchen aufgenommen warden kann. Auf der Oberfliche des 
Ausgangsplgmenjs, bildbt sich grundsatzilch die Anatas-Modiflkation des TiO*. Durch Zusatz 
15 von geringen Mengen SnOa kann jedoch die Rutjlstruktur erzwungen werden. Belsplelwelse 
kann, wie in WO93/082&7 besohrieben, vor der Trtandioxidfallung Zinndioxid abgeschieden 
werden. [ 

Die nach Qblioher Auferttotung emaltenen Teiichen auf Basis von SiCVPiattahen mit 0,95 s y 

< 1 ,8, die (a) eine Substratschicht aus SiOy und (b) eine TiOa-Schfcht umfassen, sind peu 
20 und stellen einen wetter^n Gegsnstand der vorliegenden Erfindung dar, 

Die mit TiO a beschichtetjsn SlOy-Piattohen werden an&chliessend in einer nichtoxidierenden 
Gasatmosphare bei ejner Temperatur von mehr ais 600 °C, vorzugsweise im Bereich von 
70O bis 1100 °C fflr mehV als 10 Minuten, bevorzugtfQr 15 bis 120 Minuten. kalziniert. Die 
Reduktionsraaktion erfotot in einer nichtoxidierenden Gasatmosphare, wie z- B. N a , Ar 
25 und/oder He, wobei Na Oder Ar bevorzugt sind. 

Die hierbei erhaltenen P gmsnte auf Basis von SiOy-Plattchen, umfassend (a) eine Substrat- 
schicht aus SiOy, (b) e\m Zwischenschlcht, die durch Kalzlnteren von TiCVSiOy mit 0,95 <s y 

< 1.8 erhalten wird, und [o) eine TiOrSchlcht, sind ebenfalls peu und bilden einen weiteren 
30 Gegenstand der vorlieg* nden Erfindung. 

Die mit TiOa beschlchtet »n SiCyPlattchen kBnnen anschRessend zur Veroesserung der 
Ucht- bzw. Wetterechthe it einer oxidatjven Warmebehandlung untsrzogen. Die Plattchan 
werden beisp|elswe|se a s SchOttgut Oder in elnem FlieBpett bel einer Temperatur von mehr 
als 200*C, vorzugsweise von mehr a|s 400*C und Insbesondere 500-1000*0. mit Uift oder 
95 einem anderen sauerstoffhaitigen Gas durchstrdmt. Nach mehreren Stunden sind alie Korper 
zu SiOa oxidfert. Das Prtjdukt kann nun durch Mahlen, Windsichten bzw. Sieben auf die • 
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gewQnschte Tellchengr§sse gebracht werden und seiner weiteren Verwendung zugefuhrt 
warden. \ 

Der Farbeffekr der Pigninte lasst sioh in der Rsge! efnstellen durch 

- die Dioke der Ti&rSohlcht. 

5 - die Dicke der Zyfschenschlcht und 

- die Zusammensetzung der Zwlschensobicht 

Es wind angenommen,jdass durch Kalzjnieren von TKVSlOy In ejner nlcht-oxjdierenden 
Atmosphere e|ne ZWisjshenschlcht entsteht, die eine Anderung des Brechungsindsxes 
bewlrkt, Es kann jedochjnicht ausgeschfossen werden, dass as sioh be| der Zwischenschicht 
10 um keine durchgehende? Schicht handejt, sondern nur elnzelne Bereiche an der Qrenzflache 
TlOf. und SiOyelne UmWandlung erfahren, die die Anderung des Brechungsindexes bewlrkt. 
Des weiteren wlrd angenommen. dass die Anderung des Brechungsindexes auf der 
RedukMon von TlOa mit SiOy beruht. 

Das erfindungsgemassej Prinzip beruht also darauf, dass durch Reduktion von TI0 2 mit SiOy 
15 eine Zwischenschicht eiizeugt wlrd, die eine Anderung des Brechungsindexes bswirkt. For 
TiOfe kfinnte aueh sin arideres Metalloxfd, w|e bsispleteweise F&2O3, elngesetzt werden, das 
elnen Brechungslndex grosser als 1,5 aufwelst und durch SlOy redusfert warden kfinnte, 
Umgekehrt kfinnte die SjOySohicht durch e]ne alternative Schicht, beispielsweise eine SICV 
Schicht mit 0,03 £ x £ 0,§0, ersetzt weTden, die als Reduktionsmittel fQr TiO a agfert 
20 Zm fsrbstarkeren und triinsparenteren Pigmenten kann man kommen, wenn man auf die 
TlOarSchloht eln Metajlbxld mit niedrigem Brechungsindex, wie SlOg, Al 2 0 3 , AIOOH, Btfh 
oder elns Mlschung dafaus, bBVorzugt. S|O a aufbringt. und auf letters Schicht nochmals 
eine TlOa-Schioht aufbringt 

Es 1st wejterhin m6g|fch,idasfertige Pigment einer Nachbeschlchtung oder Nachbehandlung 
25 zu unterzfehen, die die Ucht-, Wetter- und ohemlschs Stabitltat welter erhdht, Oder die 
Handhabungdes Pigments. Insbesondere die Einarbeltung in unterschledfiche ftfledien, 
erielchtert Ais Nachbehandlung bzw. Nachbesohichtung kommen beispielsweise die in DE~ 
A-22 15 191, DE~A*31 5"j 354, DE-A-32 35 017 oder DE-A-33 34 598 beschriebensn 
Verfahren in Frage. 

30 Auf die Titandfoxldscbjcht kann gegebenenfalls eine SiCVSchutzschicht aufgebracht 
werden, wofOr das folge>de Verfahren angewendet werden kann: ZU elner auf etwa 50- 
100°C, insbesondere 7o[so°C erhftten Suspension des zu beschfchtendep Materials wlrd 
eine Natronwasserglaslfcsung zudoslerr. Durch glelchzeitlge Zugape von 10 %-iger 
Salzsaure wird der pH-ftfert bej 4 bis 10. vorzugswelse bel 6,5 bis 8,5 geha|ten. Nach 

35 Zugabe der Wasserglaslfisung wlrd noch 30 Mlnuten nachgeruhrt 
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Die erflndungsgemasseh Pigment© zeJchnen slch durch einen hohen Glanz und eine sehr 
gleichmassige DIcke auk wodurch elne sehr hohe Fatbreinheit und Farbstarke erreicht wird. 
Die erfindungsgemasseri Pigments sind fOr alle Obliche Zwecke verwendbar, beispielsweise 
zur Farbung von Textfli in, Poiymeren in der Masse, Lacken (Inklusive Effektlacke, auch fur 

s den Automobilbereich), Glasuren fur Keramiken und Glaser und Druckfaifcen (inklusive Si- 
ehemeitsdruek), oder a jch 2um Befepiel for Anwendungen tn der Kosmetlk und im TTnten- 
strahldruck. Dlese Anwendungen sind aus HandbOohern bekannt, mm Beisplel "tndustiietle 
Organlsche Pigments" kw. Herbst und |C Hunger. VCH Verlagsgesellschaft mbH, Wein- 
helm/New York, 2., vollstSridlg QberarbeKete Auflage, 1995 ). 

10 Bei den erflndungsgem^ssen Plgmenten handelt es sich um Interferenzplgmente (Effektplg- 
mente), die gonlochroniatisch sind und brillante, nochgesattigte (leuchtende) Farben erge- 
ben- Sie ejgnen sich dephalb ganz besondere gut zur Kombinatton mlt Oblichen, transparent 
ten Plgmenten, zum Beisplel mit organiscnen Plgmenten, wie beispielsweise Diketopvrrolo- 
pyrrolen, Chinacridoneib, Dloxazinen, Peryienen, Isoindolinonen, usw. Das transparente 

15 . Pigment kann dabel ein^ ahnlicjie Faroe wie das Effektpigment besltzen. Besondere interes- 
sante Kombinallonseffelfte ergeben sich aber in Analogie beispielsweise zu EP 388 932 oder 
EP 402 943, wenn die Farbe dee trapsparenten Pigments und diejenige des Effektpigments 
Komplementar sind. j 

Die erflndungegemassen Pigments konnen vorzOglich zum Pigmentieren von hochmolekula- 

20 rem organlschem Materftal verwendetwerden. 

Das hocfmiolekulare organlsche Material, zur Pigmentierung dessen die erfindungs- 
gemassen Pigments oder Pigmentzusammensetzungen verwendet werden konnen, kann 
natQrlfoher oder kunstllqher Herkunft se|n. Hochmolekulare organlsche Materiallen weisen 
Qbiicherweise Molekulanjewichte von zirka 10 s bis 10 s g/mol oder noch mehr auf, Es kann 

25 sfch zum Beisplel um Naturharza, trocknende die, Gummf oder Casein oder davon abge- 
wandelte Naturatoffe, wlb Chtorkautschuk, aimodlf|z(erte Alkydharze, viscose, um Cellulose- 
ether oder Ester, wie Etljylcellulose, Celluioseacetat, Cellulosepropionat, Celluloseacetobuty- 
rat oder Nitrocellulose h^ndeln. insbesondere aber um voilsynthetlsche organlsche Polymere 
(Duroplaste und Thermcjplaste), wie sle durch Polymerisation, Polykondensatlon oder Poiy- 

30 addition emalten werderj. Aus der Klasse der PoJyroerisationsharze seien in erster Unie Po- 
tyolefine, wie Poiyethylea, Potypropylen oder Polvisobutyten, ferner substltuierte Polyoleflne, 
wie Polymerisate aus Vijiytohlorid, Vinylacetat, Styrol, Acrylnitril, Acrylsaure- oder Methaoryl- 
saureester oder Butadieji, sowle Copoiymerisate der erwahnten Monomeren, wie insbeson- 
dere ABS oder EVA, geriannt. 

85 Aus der Reihe der Polyadditionsharze und Polykondensationsharze seien die Kondensati- 

onsprodukte von Formajdehyd mit Phenolen, d|e sogenannten Phenoplaste, und die Kon- 

i 

; 
I 
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depsationsprodukte von Formaldehyd mlt Hamstoff, Thiohamstoff und Melamfn, die soge- 
nannten Aminoplaste, die als Lackharze verwendeten Polyester, und zvyar sowohl gesdttigte, 
wle zum Belsplel Alkydljarce, als auch ungesaltigte, wle beispfelsweise Maleinatharze, femer 
die linearen Polyester upd Polyamide. Polyurethane oderSillkone genannt. 
5 Die erwfihnten hoehmofckularen Verbindungen kflnnen elnzeln Oder In Oemischen. als pfas- 
tische Massen Oder Scjimelzen vortlegen. Sie kflnnen auch In Form Ihrer Monomeren Oder 
im polymerislerten Zustand In geloster Form als Fllmblldner Oder Blndemittel fflr Lacke oder 
Druckfarben vortlegen. jv|e zum Belsplel Lelnoifirnls, Nitrocellulose, Alkydharze, MelamJnhar- 
ze und Narnstoff-Formajdehydharze oder Acrylharze. 
10 Je nach Verwendungszjweck erwelst es sfch als vortellhaft, die erfindungsgernassen Effekt- 
pigments oder EffeWptefnentzusammensefeungen als Toner oder In Form von Praparaten zu 
verwenden. Je nach Kbjfiditfonien/erfahren Oder Applikatlonszweck kann es von Vortell seln, 
dem Effektplgment gevjrlsse Mengen an texturverbessemden Mitteln vor oder nach dem 
Kondltlonlerprozess zuzufOgen, sofem dlese kelne negative Wlrkung bei der Verwendung 
15 der Effektplgmente zur Irarbung von hochmolekularen organischen Materlalen, insbesondere 
Polyethylen, haben. Ajs solohe kommen insbesondere FettsSuren mit mlndestens 18 
C-Atomen, belspielsweljse Stearin- oder Behensaure, oder deren Amide oder Metallsalze. 
Insbesondere Mg-Salze{ sowle Welchmaeher, Wachse, Harzsauren, wie Abletjnsaure. Kolo- 
phonlumselfe, AJkylpherjole Oder aliphatische Alkohole, wle Stearylalkohol oder allphatleche 
20 1 ,2-Dlhydroxyverbindun||en mit B bis 22 C-Atomen. Wle 1 ,2-Dodecsndiol, ferner modlflzf erte 
Kolophonlummalelnathape oder Fumarsaurekolophoniumharze in Betracht. Die texturver- 
bessemden Mlttel werden vorzugswelse In Mengen von 0,1 bis 30 <3ew..%. insbesondere 2 
bis 15 <3ew.-%, bezogerj auf das Endprodukt, zugesetzt. 

Die erflndungsgemassefo Effaktpigmente konnen in bslieblger firberlsch wlrksamer Menge 
26 dem zu plgmentierendep hochmolekularen ojganfsohen Material zugesetzt werden. Zweck- 
massig 1st elne pigment|erte Stoffeusammensetzung, enthaltend ein hochmolekulares org* 
nlsches Material und vofi 0,01 bis 80 <3ew,-%. bevorzugt 0,1 bis 30 Qew.-%. bezogen auf 
das hochmolekulare organlsohe Material, eines erfindungsgernassen Effektplgments. Vlol- 
fach kflnnen in der Praxjs Konzentmtionen von 1 bis 20Qew.-%, Insbesondere um zlrka 10 
30 Qew.*% verwendetwerdpn. 

Bei hohen Konzentrattorjen, zurn Beisple) solchan Ober 30 Qew.-%. handelt es e|ch melst um 
Konzentrate („masterbatimes B ), weiche als Farbmlttel zur grzeugung von Pigmentjerungen 
mit nledrigerem Plgment&ehalt verwendet werden kflnnen. Die erfindungsgernassen Pigmen- 
te weisen dabel elne aifsserordentllch tlefe Vlskosftat In Qbllchen Formullerungen auf, so 
35 dass dlese gut verarbe|ttjar bleiben. 

Zur Pigmentlerung von ^rganischen Materlalen kflnnen die erfindungsgernassen Effektplg- 
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mente einzeln gebrauclat werden. Es 1st abar ebenfalls mogllch, zwecks Erzielung verschie- 
dener Farbtdne Oder Farbeffekte den hochmolekularen, organischen Stoffen neban den er- 
findungsgemassen Effektpigmenten andere farbgebende Bestandteile wie Weiss-, Bunt-, 
Schwarz- Oder Effektpigmente in beliebigen Mengan zu2ufugen. Werden Buntpigmente im 
Gemtsch mil den erfindiingsgemassen Effektpigmenten eingesetzt, so geschieht dies bevor- 
zugt in einer Gesamtm^nge von 0,1 bis 10 Gew.-%. bezogen auf das hochmoiekulare orga- 
nlscne Material. Elne b^sondere hohe Goniochromatizitat besitzt die bevorzugte Kombination 
elnes erffndungsgemas^en EffeKtpigments mit einem Buntpigment anderer, insbesondere 
komplementarer Farbej wobei Ausfarbungen des Effektpigmente und Ausfarbungen des 
Buntpigmente bei eineni Messwinkel von 10" einen Farbtonunterschled (AH*) von 30 bis 340, 
insbesondere von 150 p)s 210 aufweisen. 

Bevorzugt werden die erfindungsgemassen Effektpigmente mit transparenten Buntpigmen- 
ten kombinlert, wobei d|e transparenten Buntpigmente sowohl Im gleichen Medium wie die 
erfindungsgemassen Eljfektplgmente ate auch in einem benachbarten Medium vorhanden 
sein kannen. Belspiel eijier Anordnung, wo das Effektpigment und das Buntpigment mit Vor- 
teil In benachbarten Medlen voriiegen, 1st eine mehrechichtige Effektlackierung. 
Die Plgmentlerung daij hochmolekularen, organischen Substenzen mit den erfindungsr 
gemaeeen Pigmanten ejfolgt belsplelsweiaa derart. dass man ein solches Pigment, gegebe- 
nenfalls In Form eines Wasterbatches, diesen Substraten unter Verwandung von Walzwer- 
ken, Mlsch- Oder Mahla|>paraten zumlscht. Das ptgmerrtierte Material w|rd hlerauf nach an 
sich bekannten Verfahijsn wie Kaiandrteren, Pressen, Strangpressen, Strelehen, Giessen 
Oder Spritzglessen in Idle gewunschte endgOltlge Form gebraeht Alle in der Kunst- 
stoffindustrie Qblichen zjisatze, wie belsplelsweise Weichmacher, FQllstoffe oder Stabilisato- 
ren, konnen in gebraucrhichen Mengen vor oder nach der Einverleibung des Pigments in die 
Polymeren eingearbejtet werden. Insbesondere ist es erwQnscht, zur Herstellung von nlcht 
starren Formlingen odeHzur Verringerung ihrer SprSdigkeit den hochmolekularen Verbindun- 
gen vor der Verformungjwefchmaoher, zum Belspiel Ester der Phosphorsaure, Phthalsaure 
oder Sebacins§ure, elnzuverleiben. 

Zum Pigmentieren von Lacken und Druokfarben werden die hochmolekularen organischen 
Materialien und die erfindungsgemassen Effektpigmente, gegebenenfails zusammen mit Ob- 
lichen Zusatzstoffen wie belsplelsweise Fullmitteln, anderen Pjgmenten, Siccativen oder 
Weicnmachern, in elnenj gemelnsam organischen LSsungsmittel oder LOsungsmittelgemisch 
fein dlspergiert bzw, geijist Man kann dabel so verfahren. dass man die einzelnen Kompo- 
nenten far sich oder auph mehrere gemelnsam dispergiert bzw. I6st, und erst hierauf alle 
Komponenten zusammejibringt. 

Be| der Dispergierung ejnes erflndungsgernassep Effektpigmente In das zu pigmentierende 
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hochmolekulare organis e Material, sowfe bei der Verarbeitung einer erfindungsgemassen 
Pigmentzusammensetzi ng, warden bevorzugt Badingungen eingehalten, untar welchen nur 
refativ schwache Schefoafte auftauchen, so class das Effektpigment nicht in kleinere 
BruchstQeke zerteilt wire. 

Die erhaltenen Farbungen, belspielsweise in Kunststoffen, Lacken Oder Drucjcfarben, bevor- 
zugt Fn Lacken Oder Dnckfarben, besondsre bevorzugt In Lacken. zefchnen sich durch. vor- 
zQgRche Bgensehaften aus, Insbesondere durch ausgesprochen hone Sattlgung, ausge- 
zeichneten Echthelten ufid horte Goniochrormtizltat. 

Handelt as sich beim zujpigmentierenden hochmolakularen Material um einen Lack, so han- 
delt es sich insbesendete um einen Speziallack, ganz besonders bevorzugt um einen Auto- 
mobillaek. f 

Die erfindungsgemassen Effektpigmente eignen efch auch zum Schminken der Uppen oder 
der Haut und zum Farbe i der Haare oder der Nigel. 

Eln welterer Gegenstan 1 der Erfindung 1st somlt ein kosmetisches Praparat oder Zuberei- 
tung. enthaltend von 0,0001 bis 90 Gew.-% eines erfindungsgemassen Pigments, insbeson- 
dere Effektlgments, und Von 10 bis 99,9999 % eines kosmetisch geaigneten Tnlgermateriais. 
bezogen auf das Gesam^gewicht des kosmetischen Pnlparates oder der Zubereltung. 
Bei diesen kosmetischerp Praparaten oderZuperartungen handelt es sich beispielswelse um 
Lippenstlfte, WangeiischWike, Make up-Grundlagen, Nagellacke und Haarehampoos, 
Die erflndungsgemassei Pigmente kfinnen einzejn oder auch als Mischungen elngesetzt 
warden. Es ist aussordejn auch mfigllch, erfindungsgemasse Pigments zusammen mitande- 
ren Pigmenten und/bderi Farbstoffen, zum Beispfel in KomWnatlonen wie oben besehrleben 
oder wie in kosmetlschejj Praparatsn bekannt. einzuseteen, 

Vorzugsweise enlhaitenjdie erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereitun- 
gen das erfindungsgemfese Pigment In einer Menge zwischen 0,005 und 50 Gew.-%, bezo- 
gen auf das Gesamtgewfcht des Praparates. 

Afs Tragermaterfallen fQidle erfindungsgemSssen kosmetischen Praparate und Zubereitun- 
gen kommen die Qblicheji in derartlgen Mltteln verwendetan Materlalien in Frage. 
Die erfindungsgemassen kosmetischen Praparate und Zubereltungen konnen zum Belspiel 
in Form von stiffen, Bajben, Cremes, Emulslonen, Suspenslonen, Dfsperslonen, Pulvem 
oder Ldsungep vorliegenj Es handelt s(ch beispielswelse um Lippenstlfte, Mascarapmparate. 
Wangenschmlnken, Udsjshatten, Make up-Grundlagen, Eyeliners, Pulver oder Nagellacke. 
Wenn die Praparate in Rorm von Stlften, zum Beispiel Lippenstiften, Lidschatten. Wangen- 
schminken oder Make ui-Grundlagen vornegen, so bestehen diase Praparate zu elnem er- 
heblichen Teil aus Fettkppem. die aus einem Oder mehreren Wacnsen bestehen konnen, 
beispielswelse Ozokerit, Lanolin, Unolinalkohol, hydrfertes Lanolin, acetylrertee Lanolin. La- 
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nolinwachs, Blenenwaci s, Candellilawachs, mikrokristalfines Waohs, Camaubawacha, Cety- 
lajkohol, Stearylalkohol, <akaobutter, Unolinfettsauren, Petrolatum, Vaseline, bei 25°C fasts 
Mono-, Di- Oder TrfgJyjertde Oder -Fettester, Sillkonwachse. wrie Methyloctadeean-oxy- 
polysiloxan und Poly(cImethylsik)xy)fitBaroxysiloxan t StearlnsauremonoBthanolamin, Co- 
5 lophan und Oerivate daVon, wie Qlykolabletate und Glycerinabietate, bei 25°C teste hydrierte 
die, Zuckerglycerjde una Oteate, Myristate, Unolate, Stearate und Dihydroxystearate von 
Calcium, Magnesium. Zi konlum und Aluminium. 

Der Fettkorper kann aujh aus efner Miscnung aus mlndestens einem Wachs und minde- 
etens einem Ol bestehe t, wobei in diesem Falle zum Beisptel die folgenden 6le in Betracht 
10 kommen: parafRnfll, Purcellin6l, Perhydrosqualen. Susemandelol. Avocadool, Callophyllu- 
mdl, RizinusOl, Sesamdl Jojobafil, MineralSle mit einem Siedepunkt zwischen zirka 310 und 
410°C, Silikondle, wie Oimethylpolyslloxan, Unolaikohol, Unolenatkohol, OleylaJkohol. Ge- 
treidekeimdle, wie Welz snkeimol, Isopropyllanolat, Isopropylpalmltat, isopropylmyristat, Bu- 
tyimyristat, Cetytmyristai , Hexadecylstearat, Butylstearat, Oeoyloleat. Acetylglyceride, Octa- 
15 noate und Decanoate vc n Alkoholen und PolyalHoholen, zum Beispiel von Qlykol und Glyce- 
rin. Rizinoleate von Alkcholen und Polyalkoholen, zum Beispiel von Cetylalkohol, Isosteary- 

sopropyladipat. Hexyllaurat und Octyldodecanoh 
Praparaten In Form von Stiften kdnnen ailgemein bis zu 99,91 
Gew.-% des GesamtgeW chtes des Praparats eusmachen. 
20 Die erfindungsgemaaser kosmetlschen Praparate und Zubereitungen kdnnen zusitzfich wel- 
tere Bestandteife enthalisn, wte zum Beispiel Glykole, Polyethylenglykole, Polypropylengly- 
koia, Monoaikanolamidc , ungefarbte polymers, anorganische oder organische FQIIstaffe. 
Konservierungsmittel, U> '-Filter oder andsre in der Kosmetik Qbliche Hilfsstoffe und Additive, 
Es handelt sich beispiel Jwelse urn e|n natQriich.es oder ein sypthetisches Oder ejn partialsyn- 
25 thetisches Di- oder Trlglycerid, ein Mineraldl, ein Sllikondl, eln Wachs, einen Fettalkohol, ei- 
nen Guerbet-Alkohol od w dessen Ester, einen lipophilen funktionellen kosmetischen Wlrk- 
stoff einschliesslich Sonr enschutzfilter oder eine Mischung dieser Stoffe. 
Ein fur die Hautkosmefik geelgneter Ifpophiler funktioneller kosmetischer Wirkstoff. eine 
Wirkstoffzusammensetzi ng oder ein Wirkstoffextrakt ist ein inhaltsstoff oder ein Gemlsch 
30 von Inhaltsstoff en, weloh ss f Or die dermale oder topische Verabreichung zugeiassen ist 
Beisplejhaft seien aufgef ihrfc 

- Wlrkstoffe. die eine reinigende Wirkung an der Hautoberflache und den Haaren bewir- 
ken. Hierzu zahlen a He Substanzen. die der Hautreinigung diensn, wie 6ie, Seifen. Syn- 
dets und teste Stoffe ; 

35 - Wirkstoffe mit deod )rierender und schweisshemmender Wirkung; hierzu zahlen Anti- 
persplrantien auf Basis von Aluminium- oder Zfnksalzen, Deodorantien, dje bakterlzlde, 



laikohol, Isocetyilanolat, 
Die Fettkorper in diesefi 
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tew. bakteriostatisehe deodoriende Substanzen, wie zum Beisplel Trlcjosan. Hexaehlo- 
rophen, Alkohole tnd kationakhVo Substanzen enthalten, wfe zum Beisplel quaternary 
Ammonlumsalze u id Geruchsabsorber, wie zum Beisplel •Grillocin (Kombination von 
Zlnkrizinoleat und yerschiedenen Zusatzen) Oder Triethyizlirat. gegebenenfalls in Kom- 
blnation mit elnem Antioxldans, wie zum Beisplel Butylhydroxytoluol) Oder lonenaus- 
tauschharze; 

Wlrkstoffe, die elneji Schutz gegen Sonnenlicht bleten (UV-FIIter): geeignete Wlrkstoffe 
aintJ Filtersubstanzln ("sunscreens"), die Uv-Strahjung aus dem Sonnenlioht absorble- 
ren und |n Warnie ijmwandeln konnen. Je nach der gewQnschten Wirkung sind folgende 
Uchtschutzmittel bfevorzugt: Uchtschutzmittel. die selektiv Sonnenbrand erzeugen.de 
energlerefche UV-^trahlung Im Berelch von zirka 280 bis 315 nm absorbieren (UV-B- 
Absorber) und den) langerwellfgen Bereich von zum Beisplel 315 bis 400 nm (UV-A- 
Bereieh) transmittfepen, sowie Lichtschutzmlttel, welche nur die tengerwelllge Strahlung 
des UV-A-Berefchs yon 315 bis 400 nm absorbieren (Uv-A-Absorbsr). 
Geelgpete Uehtschutzmlttel sind zum Beisplel organische UV-Absorber aus der Ktasse 
der p-AmlnobenzoesSurederivate, Sallcylsaurederivete, Benzophenonderivate, Diben. 
zoytmethanderivatej Dlphenylacrylatderivate, Benzofuranderivate, polymere uv- 
Absorber, enthallerld sine oder mehrere sillolum-organlsche Rests, Zlmteaurederfvate, 
Campherderivate. T rfanillno-s-triazindenVate, Phenylbenzlmidazolsulfonsture und deren 
Salze, Menthyl-Antliranilate, Banzotriazolderivate, und/oder ein anorganisohes Mjkro- 
pigment ausgewahjtjaus mit Aluminiumoxld oder Siliciumdioxid umhQIItem TiO z , Zinkoxid 
oder Glimmer. | 

Wlrkstoffe gegen In^ekten ("repellents") sind Mlttel, die verhlndern solien. dass Insekten 
die Haut berOhren uhd dort aktlv warden. Sie vertreiben die Tiere und verdampfan lang- 
sam. Am hauflgsten verwendeter Repellent 1st Dethyltoiulamld (DEET). Weitere ge- 
brauchliche Repellentien sind beispjelweise in Tflegekosmetlk" (W. Raab und U, ftindl, 
Qustav-Flscher-Verljlag StuttganVNew York 1991) auf Sejte 161 zu finden. 
Wlrkstoffe zum Schijtz gegen chemlsche und meohanische Elnwirkungen; dazu gehdren 
alle Btoffe, die eine ^arriere zwlschen der Haut und der ausseren Noxe Widen, wIb zum 
Beisplel Paraffinole.lsilokonole, Pflanzenfile, PCL*Produkte und Unojjn zum Schutz ge- 
gen wassrfge Losunpen, Rlmbfldner, wie Natriumalginat. Triethanolamlnalglnat. Polyac- 
rylate, Polyvfnylalkolnol Oder Zelluloseether gegen die BnwIrKung organtscher Losungs- 
mittel, oder Substanzen auf der Qrundlage von Minera|6|en, Pflanzen6len oder Silikorv- 
oien als "SchmiermitfeP gegen stance mechanlsche Beanspruchungen der Haut; 
Feuchthaltesubstarujen: als Feuchthaiteregulatoren ("moisturizer 0 ) finden zum Beisplel 
folgende Stoffe Verwendung: Natriumlactat, Harnstoff, Alkohole, Sorblt, Glycerin, Propy- 
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lengiykol, Kollagen Hastln Oder Hyaluronsaure; 

Wirkstoffe mit keratDplasttechem Effekt Benzoylperoxid, Retinsaure. kotloidaler Schwe- 
fel und Resoreln; 

AntimikroNelle Mit el, wie zum Beispfel Tricjosan oder quaternare Ammontum- 
verbindungen; 

Dermal applfzierbara ollge Oder ailfisllche Vitamine oder VltaminderrVate: zum Belspiel 
Vitamin A (Getinol 1 1 Form der freien Saure oder ihrer Derivate), Panthenol, Pantothen- 
saure, FoTeaure, un J Kombinatfopen davon. Vitamin E (Tocopherol), P; essentielle Fett- 
siuren; oder Niacinamid (NlcotlnsSureamid); 

Placentaextrekte auf Vitamlnbasis: Wirkstoffzusammensetzungen vor ailem mit Vitamin 
A, C, E, B v Ba, Be. Bia, Folsaure und Biotin, Aminosauren und Fermenten sowie Verbin- 
dungen der Spuren jlemente Magnesium, Silicium, Phosphor, Calcium, Mangan, E)sen 
oder Kupfer. 

• Skin Repair Komple «e: erhaltlich aus Inaktivierten und desintegrierten Kulturen von Bak- 
terien der Blfldusgru ppe; 

Pflanzen und Pflan: enextrakte: wie zum Beisplel Amika, Aloe, Bartflechte, Efeu. Bren- 
nessel, Ginseng, Henna, Kamille, Ringeiblume, Rosmarin, Salbei, Schachtelhalm oder 
Thymian; 

- Tierlsche Extrakte; vie zum Belspiel Qeiee royale. Propolis, Proteins oder Thymusex- 
trakte; 

- dermal appllziarbare kosmetiSche die: Neutralote vom Typ Mlglyol B1 2, Aprikoaenkem&1, 
Avocadool, Babassjol, Baumwollsamenol, BorretschSf, Distelai, Erdnussdl. Gamma- 
Oryzanol. Hagebut enkerndl, Hanfol, Haselnussal. Johannisbeersamenol, Jojobafil, 
Klrschkemol, Lachsol. Leinol, Malskelmol, Makadamlanussdl, Mandeldl, Nachtkerzenol, 
Nerzfll, Olivenol, pe cannussdl, Pfirsichkernol, Pistazjenkernai, Rapsol, ReiskeimBI, Rlzl- 
nusol, Saflorol, Sea£m6l, Sojafil, Sonnenblumennai. Teebaumdl, Traubenkernol oder 
Wefzenkeimol. I 

Die Praparate jn Form von Stiften sind vorzugsweise wasserfrei, kdnnen jedoch in bestimm- 
ten Fillen eine gewisse Menge Wasser enthalten, die im allgemeinen Jedoch 40 Qew.-%, 
bezogen auf das Gesamtgewicht des kosmetisohen Praparatea, nicht Qberstelgt 
Wenn die erflndungsgernassen kosmetischen Praparate und Zubereitungan in Form von 
halbfesten Produkten. d,n. als Salben oder Cremes, voriiegen, konnen sie ebenfafls wasser- 
frei oder wassrig seln- Es handelt sich be|spie(sweise urn Mascaras, Eyeliner, Make up- 
Grundlagen. Wangenschminken, Udschatten oder Mittet zur Behandlung von Augenringen, 
Wenn diese Salben oder Cremes anderseits wassrig sind, handelt es sich insbesondere urn 
Emulsfonen des Wasser -fn-oi-Typs oder des OMrvWasser-Typs, die abgesehen von dem 
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Pigment 1 bis 98,8 Gov cler Fettphase, 1 bis 98,8 Gew.-% der wassrigen Phase unci 0,2 
bis 30 Gew.-% eines Er lulglermittete enthalten. 

Auch dieso Salben und Dromes kdnnen weitore Ooliche Zusatze enthalten. wfe z. B. Duftstof- 
fe. Antioxidantien, Kbnservierungsmittel, Gelbildner, UV-Fi|ter,'Farbstoffe, Pigments, perl- 
glanzmittel, ungefarbte I 'olymere sowie anorganteche Oder organische Fflllstoffe. 
Wenn die Praparate In =orm elnes Puders vorflegen. bestehen sie im wesentllchen aus el- 
nem mlneralischen bzw. anorganlschen oder organfschen Fullstoff, wle zum Beisplel Talkum, 
Kaolin, StSrKe, Polyeth> lenpulver oder Polysmldpulver, sowie Hilfsstoffen w|e Bindemitteln, 
Farbstoffen usw. 

Solohe Praparate kfinnen ebenfaJIs versohiedehe In der Koemetik Qbliche Hllfsstoffe enthal- 
ten, wie puftetoffe, Antic xidantJen, Konservlerungsmlttel usw, 

Wenn es sloh bei den eit Indungsgemassen kosmetlschen Praparaten und Zubereltungen urn 
Nagellacke handelt, so lestehen sle |m wesentllohen aus Nitrocellulose und efnem naturil- 
chen oder synthetischer Polymer In Form einer Losung in etnem Usungsmlttelsystero, wo- 
bel dfese Losung gegeoenenfalls andere Hllfestoffe, wie zum Belspiel Periglanzmittel, ent- 
hilt 

Bei dieser AusfQhnmgs orm Ilegt das gefarbte Polymer in einem Anteil zwischen zirka 0.1 
und 5 Gew.-% vor. 

Die erfindungsgemasse i Kosmetlschen Praparate und Zubereltungen konnen auoh zum 
Farben von Haaren verwendet werden, wobel sie In diesem Fall In Form von Shampoos, 
Cremes oder Gelen emgesetzt warden, die aus den In der Kosmetiklndustrie Obllchen 
Grundstoffen aufgebaut find, und eln erfindunggemasses Pigment enthalten. 
Die Hersteiiung der erfln iungsgemassen kosmetisohen Praparate und Zubereltungen erfofgt 
auf Qbltehe Wetee, belspielswelss durch Varmlschen Oder Verrtthren der Komponenten, ge* 
gebepenfalls untar Erwii men, so dass die Mischungen schmelzen, 



Die nachfolgenden Beisp 



iele erlautem die Erfindung ohne daran Umfang einzuschranken. 



Belspleie 
Belspiel 1 

Im Hochvakuum werden Sn dieser Reihenfoige eine Schicht aua TiOa (100 nm). 8IO (100 nm) 
und TiO z (100 nm) auf a ne Glasplate sublimiert Eine Probe wird als Referenzprobe (Probe 
1) verwendet, die andere Probe (Probe 2) wird in einer Stlckstoffatmosphare 2 Stunden auf 
5S0°Cerhitzt. j 

Die Reflektionsspaktren bei 10 Grad und 65 Grad der Proben 1 und 2 sind In Flgur 1 gezeigt 
35 Aus Flgur 1 geht hep/or, dass das GIQhen eine Venlnderung das Reflektlonsmaximums. Je- 
doch nicht das RefleWforfsmlnlmums bewirkt, was auf eine Anderung dea Brechqngsindexes 
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an der Grenzflfiehe TK^/SfO^hindeutet, die vermutlfch auf der Reduktion von TiO a mit SIO 
bsruht 

Die LS a*-, b*-, c*- undj h*Werte (CIELAB-System) der Proben 1 und 2 sind in der nachfcl- 
genden Tabelle aufgefOljit 



Probe 


Kalziniereyi 

... ' 


Beobachtungswlnkel [Grad] 


L* 


a* 


b* 




h 


1 


neln ' 


10 


44.2 


10.3 


9,9 


14.3 


44.1 


2 


■* i 


10 


45.6 


16 


14-6 


21.7 


42,3 


1 


nein ! 


63 


65.7 


11,6 


16.4 


19.3 


52.9 


2 


1 


65 


67.3 


12 


,19.8 


23.1 


58.8 
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Patantqnsprflche 



1 . Plgmente auf Basis von SiO y - bzw. SiQrPlaltchen, umf assend 

(a) eine Substratschlcht ays Si0 2 , 

(b) elne Zwjschenslchioht, die durch Kalzlnleren von TWSiOy mit 0,95 £ y < 1,8 
erhalten wird, und | 

(c) eine TiOrSohidht 

I 

2, Pigment nach Ansproch 1 , wobei die Substratschicht sine Djcke von 20 und 1000 npn> 



10 



vorzugswelse zwlsfchen 50 und 500 nm aufweist. 

I 

3. Pigment nach Anspruch 1 Oder 2, wobel die Zwischenschlcht eine Dicke von 1 und 500 



20 



25 



30 



35 



nm. vorzugswelse 



zwischen 10 und 50 nm aufweist 



15 4. Pigment nach eineJn 

und 100 nm, vorzu^sweii 



der AnsprQche 1 bis 3, wobei die TlO^Schlcht eine Dicke von 1 
ise zwischen 5 und so nm aufweist. 



5. Tejichen auf Basis vop SiOyPlattchen mit 0,95 £ y < i ,8, umfassend 

(a) eine Substratsdhicht aus SiOy und (b) eine TiO a -Schtcht. 

6. Verfahren zur He ritellung der Pigments nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, 
dass man (a) mit 7 iOg bssohichtete SiOyPlattohen mit 0,95 s y < 1 ,8, vorzugswelse mit 
1.1 < y < 1,5, zuna:hst in einer nfchtoxjdierenden Gasatmosph&re be) einer 
Temperatur von m »hr ajs 600 °c kalziniert und 

(b) gegebenerrf alls' anschliessend bei einer Temperatur von menr a|s 200*C, 
vorzugswelse von nehr als 400'C und insbesondere 500-1 OOo'C, mit Luft oder elnem 
anderen sauerstofflialtigen Gas behandelt 

7. Verwendung der P gmente nach elnem der AnsprQche 1 bis 4 allein oder in 
Komblnatlon mit h|ndelsGblfohen Plgmenten in Farben, Textilien. Tintenstrahldruck, 
Kosmetika, Lackeri, Druckfarben. Kunststoffen, in Glasuren ffir Keramiken und Giaser 
und im Slcherheitepmck. 



8. Zusammensetzung, enthaltend ein Rgmente nach elnem der AnsprQche 1 bis 4, 

i 

I 

9. Kosmetisches Praparat, enthaltend ein Pigment nach einem der AnsprQche 1 bis 4. 
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Zusammenfassung: 

Die vorliegende Erfinduag betrffft Pigmente auf der Basis von SiOy- tew. SiCfe-Ptattchen, die 
elns Zwlschenschicbt enthalten, die dureh Kateinieren von TiOs mit SIC\ (0,95 £ y < 1.8) 
erhalten wird, aowie der m Verwendung in Fatten, Texiillen, Tlntenstrahldruclc, Kosmetika, 
Lacken, Kunststoff en, D (uckfartoen und in Glasuren f Or Keramlken und Gtaser. 
Die erfindungsgemassen Pigmente zeichnen sich duroh einen hohen Glanz und etna sehr 
glefchmaesige Dioke aufe, wodurch eine sehr hohe Farbreinheit und Farbstarke erreicht wird. 
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